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Verfahren zur Herstellung von Trimethylhydrochinon 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
Trimethylhydrochinon aus einem nichtaromatischen Ausgangs- 
material. 

Es ist bereits bekannt, Trimethylhydrochinon aus alkylier- 
ten Phenolen herzustellen. Diese bekannten Verfahren haben 
jedoch den Nachteil, dafl das dabei verwendete Ausgangsma- 
terial verhaltnismaBig teuer ist und daB das gebildete End- 
produkt nur schwer aus der Reaktionsmischung abgetrennt 
werden kann. Daruber hinaus sind diese bekannten Verfahren 
umstandlich, da aus dem Ausgangsmaterial zuerst das ent- 
sprechende Chinon hergestellt und anschliessend wieder zum 
Hydrochinon reduziert werden muB. 

Aufgabe der Erfindung ist es nun, ein verbessertes Verfahren 
zur Herstellung von Trimethylhydrochinon anzugeben, das die 
vorstehend geschilderten Nachteile nicht aufweist # 

Es wurde nun gefunden, daB Trimethylhydrochinon aus einem 
nichtaromatischen Ausgangsmaterial durch Umsetzung rait ei- 
nem Acylierungsmittel in Gegenwart eines sauren Katalysa- 
tors und anschliessende Hydrolyse des als Zwischenprodukt 
entstehenden Hydrochinondiesters hergestellt werden kann, 

Gegenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung 
von Trimethylhydrochinon, das dadurch gekennzeichnet ist, 
daB man 2, 6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion in Gegenwart 
einer katalytischen Menge einer Protonensaure mit einem 
pK a -Wert von weniger als etwa 3 oder einer Lewis-Saure bei 
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einer Temperatur zwischen etwa -50 imd etwa +150°C mit 
einem Acylierungsmittel in einem Molverhaltnis Acylie- 
rungsmittel: 2,6, 6-Trimethylcyclohex-2-en-l, 4^^ von 
mindestens etwa 2:1 umsetzt unter Bildung eines Trime- 
thylhydrochinondiesters der allgemeinen Formel: 



0 
II 

0-C-R 




0-C-R 

A 

in der R einen gegebenenfalls substituierten aliphatischen, 
alicyclischen oder aromatischen Rest mit 1 bis 8 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet, 

der gegebenenfalls zu dem entsprechenden Trimethylhydro- 
chinon hydrolysiert werden kann, 

Der in dem Verfahren der Erfindung als Zwischenprodukt auf- 
tretende Diester kann als solcher isoliert oder durch Zu- 
gabe von Wasser zu der Reaktionsmischung und Erhitzen der- 
selben unter RiickfluG hydrolysiert werden, Beim Ablcuhlen 
der Hydrolysemischung scheidet sich reines Trimethylhydro- 
chinon ab. Die besten Gesamtausbeuten werden erhalten, weim 
der als Zwischenprodukt auftretende Diester ohne Isolie- 
rung hydrolysiert wird« 

Die Verwendung eines alicyclischen Ausgangsmaterials zur 
Herstellung von Trimethylhydrochinon nach dem Verfahren 
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der Erf inching hat gegenuber den bisher bekannten Verfahren, 
in denen, wie oben angegeben, alkylierte Phenole als Aus- 
gangsmaterialien verwendet wurden, verschiedene Vorteile. 
So.ist beispielsweise das erf indungsgemaB verwendete ali- 
cyclische Ausgangsmaterial billiger und leichter herstell- 
bar als die bisher verwendeten alky lier ten Phenole. AuBer- 
dem kann das gewunschte Trimethylhydrochinon durch Hydro- 
lyse der rohen Reaktionsmischung direkt isoliert werden, 
wahrend bei Verwendung von alkylierten Phenolen als Aus- 
gangsmaterial das gebildete Chinon in einer zusatzlichen 
Verfahrensstufe zum Hydrochinon reduziert werden muB. 

Das nach dem Verfahren der Erfindung herstellbare Trimethyl- 
hydrochinon ist ein wertvolles Zwischenprodukt fur die Her- 
stellung von Vitamin E und es kann als Antioxydationsmittel 
in Kunststoff en, Fetten und Glen verwendet werden. 

Das in dem Verfahren der Erfindung als Ausgangsmaterial 
verwendete substituierte Cyclohex-2-en-l,4-dion und Ver- 
fahren zu seiner Herstellung sind bekannt. Es ist auch be- 
kannt, nach einem katalytischen Verfahren nichtaromatische 
cyclische Ketonverbindungen in aromatische Hydroxyverbin- 
dungen umzuwandeln, welche die gleiche Anzahl von Ring- 
kohlenstoffatomen aufweisen, indem man die ketonischen Ver- 
bindungen der Einwirkung von aktiviertem Aluminiumoxyd 
(als Katalysator) unterwirft. Ein Beispiel fur eine solche 
Reaktion ist die Umwandlung von Isophoron[3,5,5-Trimethyl- . 
cyclohex-2-en-l-on] in 3,5-Xylenol[3,5"Dimethylphenol]. Das 
erf indungsgemaB als Ausgangsmaterial verwendete 2,6,6- 



209815/1670 



2149159 



- 4 - 

Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion ist beispielsweise be- 
schrieben in "Helv. Chim. Acta", 39, 2041 (1956). Es 
ist zu erwarten, daC das entsprechende 2,5,5-Trimethyl- 
cyclohex-2-en-l,4-dion zu einem entsprechenden Produkt 
fiihrt. 

Bei dem in dem Verfahren der Erf indung verwendeten Acy- 
lierungsmittel handelt es sich vorzugsweise um ein Car- .. 
bonsaureanhydrid oder einen Enolester, Bevorzugt wird ein 
Carbonsaureanhydrid der allgemeinen Formel verwendet: 

0 0' 
R-C-O-C-R 

in der R einen gegebenenfalls substituierten aliphatischen, 
alicyclisctien oder aromatischen Rest mit 1 bis 8 Kohlen- 
stoffatomen, der gegebenenfalls 1 bis 3 Halogenatome ent- 
halten kann, bedeutet. Ein besonders bevorzugt verwendetes 
Saureanhydrid. ist Essigsaureanhydrid, weil dieses leicht 
zuganglich ist und weil die als Nebenprodukt entstehende 
Essigsaure in Wasser loslich ist, Weitere geeignete Satire- 
anhydride sind die Anhydride von Propionsaure, Buttersaure, 
Isobuttersaure, Cycldhexancarbonsaure, Benzoesaure, Chlor- 
essigsaure und Trif luoressigsaure. 

Das Saureanhydrid sollte vorzugsweise in einem Molverhaltnis 
von Anhydrid:Endion von mindestens 2:1, vorzugsweise von 
mindestens 5:1 bis 10:1, vorliegen, wobei das iiberschiissige 
Saureanhydrid als Losungsmittel dient. Es konnen zwar auch 
Verhaltnisse von mehr als 10:1 angewendet werden, derart 
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hohe VerhSltnisse fiihren jedoch of fensichtlich zu keinen 
weiteren Vorteilen. 

Obwohl gemSB einer bevorzugten Ausfuhrungsform des Ver- 
fahrens der Erfindung als Acylierungsmittel vorzugsweise 
Carbonsaureanhydride verwendet werden, kbnnen auch andere 
Acylierungsmittel, wie z.B. Enolester oder Acylhalogenidef 
in den gleichen Mengen wie die Saureanhydride verwendet 
werden. Beispiele fur geeignete Acylhalogenide sind Ace- 
tylchlorid und Butyrylchlorid. Ester, wie z.B, Isopropenyl- 
acetat, Isopropenylisobutyrat und Cyclohexenylbenzoat die- 
nen als Acylierungsmittel in Gegenwart von Saurekatalysa- 
toren und eignen sich zur Durchfiihrung des Verfahrens der 
Erfindung. Als Acylierungsmittel geeignete Ester sind ira 
allgemeinen solche der allgemeinen Formel: 

0 
II 

X R 

in der R^ und R 2 Wasserstoffatome oder Alkylreste mit 1 
bis 8 Kohlenstoffatomen oder gemeinsam einen 5- oder 6- 
gliedrigen Kohlens toff ring, R 3 ein Wasserstof fatom oder 
einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen und R 4 einen 
aliphatischen, alicyclischen oder aromatischen Kohlenwasser- 
stoffrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

Bei dem in dem Verfahren der Erfindung verwendeten Saure- 



209815/1670 



2U9159 



- 6 - 

katalysator handelt es sich entweder urn eine Protonen- 

saure oder vim eine Lewi.s-Saure. Beispiele fttr geeignete 

Protonensauren sind alle nicht-oxydierenden organischen 

und anorganischen S&uren rait einem pK -Wert von 3 oder 

weniger, wie z.B. Schwef el saure, Chlorwasserstoff saure, 

Phqsphorsaure, Fluorbor saure, p~Toluolsulfonsaure, Tri- 

fluoressigsaure, Chloressigsaure, Nitroterephthalsaure 

und Picrinsaure. Wirksame Lewis-Saure-Katalysatoren sind 

jene Verbindungen, die eine Lewis-Aziditat aufweisen, die 

mindestens gleich derjenigen der Trialkylborate ist, wie 

z.B, Aluminiumchlprid, Bortrif luorid, Zinkchlorid, Zinn-* 

(iV)chlorid und Titantetrachlorid. Gewohnliche Carbonsauren 

mit einem pK -Wert von 4 bis 5 sind unwirksam. 
a 

Der Saurekatalysator kann in Mengen zwischen 0,1 und 
1000 Gew,~%, bezogen auf das Endion, vorliegen, je nach 
den angewendeten Reaktionsbedingungen, wobei der bevorzugte 
Bereich zwischen 10 und 100 Gew,-% liegt. Im allgemeinen 
werden bei hoheren Temperaturen niedrigere Katalysatorver- 
haltnisse und bei niedrigeren Temperaturen hohere Kataly- 
satorverhaltnisse angewendet* 

Das Verfahren der Erfindung kann bei Temperaturen inner- 
halb eines bevorzugten Bereiches von 0 bis 60°C durchge- 
fiihrt werden, die Umsetzung lauft jedoch auch bei Tempera- 
turen zwischen etwa -50 und etwa +150°C zuf riedenstellend 
ab. Die Umsetzung ist bei 60°C verbal tnismaBig schnell. 
Bei hoheren Temperaturen besteht die Neigung zu einer zu- 
nehmenden Verfarbung (Farbbildung) • Unterhalb 0°C ist die 
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Umsetzungsgeschwindigkeit klein, weim nicht groGe Mengen 
an Saurekatalysator verwendet werden. 

Die Herstellung des Ausgangsmaterials 2,6, 6-Trimethylcyclo- 
hex-2-en-l,4-dion erfolgt in zwei Stufen. In der ersten 
Stufe wird Isophoron bzw 0 3,5, 5-Trimethylcyclohexen-2-on, 
eine im Handel erhaltliche tind verbal tnismaflig billige 
Verbindung, in ihr nicht-konjugiertes Isomeres fl-Isophoron 
bzw. 3,5,5-Trimethylcyclohex-3-en-l-on durch langsame 
Destination von einem sauren Katalysator umgewandelt, wie 
es in der USA-Patentschrif t 3 385 902 naher beschrieben ist. 
Anschliessend wird das B-Isophoron nach dem von Volger und 
Brackman in "Rec. Trav. Chim.", 84, 579, 1203 (1965)., und 
Ibid,, 8J5, 817 (1966) >fur die Urawandlung von B, Y-ungesat- 
tigten Ketonen in Endione beschriebenen Verfahren oxydiert 
unter Bildung von 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion. 

Die folgenden Beispiele sollen die Erfindung naher erlautern. 

Beispiel 1 

Eine Mischung aus 5,8 g 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4- 
dion, 25,5 g Essigsaureanhydrid und 0,5 g Schwef elsaure 
wurde iiber Nacht bei Pvaumtemperatur geriihrt. Eine kleine 
Probe wurde mit gleichen Volumina an Benzol und einer wass- 
rigen Kaliumcarbonatlosung geschiittelt. Eine Untersuchung 
der Benzolschicht durch Gas-Fliissig-Verteilungschromato- 
graphie (glc) zeigte, daii das Ausgangs-Endion vollstandig 
verbraucht wurde . Die Mischung wurde mit Ather verdunnt, 
mit hintereinander zugegebenen Portionen von was serf reiem 
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Kaliumcarbonat geriihrt und zur Entferaung der Schwefelsaure 
filtriert. Nach dem Einengen bei vermindertem Druck er- 
hielt man 7,1 g (90 %) Rohprodukt. Die Kristallisation aus 
Hexan lieferte 3,7 g (47 %) Trimethylhydrochinon-Diacetat, 
F. 97 - 107°C, das hinsichtlich seines Infratrot- und 
kernmagnetischen Resonanzspektrums und hinsichtlich der 
Gas-Fliissig-Verteilungschromatographie (glc) mit einer 
authentischen Probe (F, 100 bis 104°C) identisch war. 

Eeispiel 2 

Eine Losung von 0,5 g p-Toluolsulfonsaure in 15 g Essig- 
saureanhydrid wurde auf 60°C erhitzt und iiber einen Zeit- 
raum von 55 Minuten wurde dazu eine Losung von 3,0 g 
2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion in 15 g Essigsaure- 
anhydrid zugegeben. Die glc-Analyse 15 Minuten nach Be- 
endigung der Zugabe zeigte, daB das Ausgangsmaterial voll- 
standig verbraucht war. Nachdem die Mischung mit Natrium- 
acetat und Benzol zur Entfernung der p-Toluolsulf onsaure 
gut geriihrt worden war, wurde Methyl-p-toluat als glc- 
Standard zugegeben. Die glc-Analyse zeigte einen 87 %ige 
Ausbeute an Trimethyihydrochinondiacetat an. 

Beispiel 3 

Eine Losung von 3,0 g Schwefelsaure in 15 g Essigsaurean- 
hydrid wurde auf 0 bis 10°C abgekiihlt und dazu wurde iiber 
einen Zeitraum von 75 Minuten eine Losung von 3,0 g 2,6,6- 
Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion in 15 g Essigsaureanhydrid 
zugegeben. Die glc-Analyse zeigte wie in Beispiel 2, daB 
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innerhalb von 10 Minuten nach Beendigung der Zugabe das 
Ausgangsmaterial vollstandig verbraucht war und daB eine 
Ausbeute an Trimethylhydrochinondiacetat von 84 % erhal- 
ten wurde. 

Beisplel 4 

Der Versuch des Beispiels 3 wurde wiederholt, wobei dies- 
mal die Essigsaure und ein Teil des iiberschtissigen Essig- 
saureanhydrids durch Vakuutndestillation bei 30°C oder 
darunter aus der Mischung entfernt wurden. Es wurden 25 ml 
Wasser zugegeben und die Mischung wurde 1,5 Stunden lang 
unter RiickfluB erhitzt und dann abgekUhlt. Nach dem Fll- 
trieren erhielt man 1,9 g (63 %) Trimethylhydrochinon , 
F. 168 bis 172°C, das hinsichtlich seiner IR* NMR- und 
glc-Spektren mit einer authentischen Probe identisch war. 



Beispiel 5 

Der Versuch des Beispiels 2 wurde wiederholt, wobei dies- 
mal die p-Toluolsulfonsaure durch die in der folgenden 
Tabelle angegebenen verschiedenen Katalysatoren ersetzt 
wurde. Die Reaktionszeiten und die Produktausbeuten, be- 
stimmt durch glc-Analyse (mit einem Methyl-p-toluat-Standard) 
sind ebenfalls in der folgenden Tabelle angegeben. 
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Katalysator Reaktionszeit Ausbeute (%) 
(Stunden) . 



Chlorwasserstoffsaure 1,4 81 

Natriumhydrogensulfat 3,0 74 

Trifluoressigsaure 2,0 70 

Bortrifluorid 1,2 86 

Zinkchlorid 3,5 84 

Ziim(IV)chlorid 3,7 78 



"Die Zeit bis zur Entnahme der ersten Probe f welche kein 
nichfe-umgesetztes Ausgangsmaterial enthielt. 

^Ausbeute an Trimethylhydrochinoridiacetat. 
Beispiel 6 

Eine Mischung aus 5,0 g 2,6,6«TriraethylcycloheX'-2-en-l,4- 
dion, 15 g Isobuttersaureanhydrid und 2,0 Schwefelsaure 
wurde drei Stunden lang auf 50°C erhitzt. Die glc-Analyse 
zeigte eine Spur ( ^2%) nichb-umgesetztes Ausgangsmaterial 
und die Bildung eines Produktes mit der Retentionszeit^ron 
Trimethylhydrochinondiisobutyrat. Nachdem etwa die Halfte 
der Mischung im Vakuum abdestilliert worden war, wurde der 
Riickstand mit Wasser behandelt und mit 40 ml Wasser unter 
langsamer Entfernung des Isobuttersaure/Wasser-Azeotrops 
unter Riickf luB erhitzt. Nach dem Filtrieren der abgekuhlten 
wassrigen Losung erhielt man 2,9 g (58 %) Trimethylhydro- 
chinon, F. 168 bis 171°C. 
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Beispiel 7 

3,0 g 2, 6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion und 0,5 g p- 
Toluolsulfonsaure in 15 g der in der nachfolgenden Tabelle 
angegebenen^verschiedenen Carbonsaureanhydride enthaltende 
Mischungen wurden auf 60°C erhitzt, bis die glc-Analyse 
einen vollstandigen Verbrauch des Ausgangsmaterials an- 
zeigte. Es wurden 25 ml Wasser zugegeben und die Mischung 
wurde zwei Stunden lang unter RuckfluB erhitzt und abgekuhlt. 
Das Trimethylhydrochinon wurde durch Filtrieren gesammelt 
und getrocknet. Die dabei erhaltenen Ausbeuten sind in der 
folgenden Tabelle angegeben. 

Ausbeute (%) 

50 
58 
47 
44 
53 
66 

*Das Produkt wurde mit einer iiberschiissigen Natriumbicar- 
bonatlosung geriihrt zur Entfernung der Carbonsaure. 

^Die Hydro lyse wurde unter Verwendung von 25 ml Wasser und 
25 ml Dioxan zur Verbesserung der Mischbarkeit durchgefiihrt. 

Beispiel 8 

Dassdas Acyiierungsmittel in dem Verfahren der Erfindung 



Anhydrid von 

a.b 

Benzoesaure 9 

Chloressigsaure 

Cyclohexancarbonsaure 

2-Athylhexansaure 

m-Toluy lsaure a 9 ^ 

Trifluoressigsaure 
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wesentlich ist, geht aus folgendem hervor: 

Proben von 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion (0,25 bis 
0,50 g) wurden mit 5 g Essigsaure, die 30 % konzentrierte 
Schwefelsaure enthielt, 10 ml konzentrierter Chlorwasser- 
stoffsaure und 10 ml Bortrif luoridathylather geriihrt. Die 
Proben jeder Mischung wurden mit Athylacetat und einer wass- 
rigen Natriumcarbonatlosung geschuttelt und die Athylacetat- 
losungen wurden einer glc-Analyse unterworfen, Es wurde 
kein Verbrauch des Ausgangs-Endions f estgestellt, auch 
hatte sich kein Triraethylhydrochinon gebildet. Wenn Trime- 
thylhydrochinon in wesentlichen Mengen vorhanden gewesen 
ware, so ware es gefunden worden. 

Beispiel 9 

Eine Losung von 10,0 g 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4- 
dion und 1,0 g p-Toluolsulfonsaure in 50 g Isopropenylace- 
tat wurde iiber Nacht unter RiickfluB erhitzt. Zur Neutrali- 
sation des saureri Katalysators wurden 1,0 g Natriumacetat 
zugegeben. Nach dem Filtrieren wurde die Mischung destil- 
liert und man erhielt .eine Mischung von Verbindungen, die, 
wie die glc-Analyse zeigte, als Hauptkomponente Trime thyl- 
hydrochinon enthielt. 
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Patentanspriiche 



1, Verfahren zur Herstellung von Trimethylhydrochinon, da- 
durch gekennzeichnet, dafl man 2,6,6-Trimethylcyclohex- 
2-en-l,4-dion in Gegenwart einer katalytischen Menge 
einer Protonensaure mit einem pK -Wert von weniger als 
etwa 3 oder einer Lewis-Saure bei einer Temperatur zwi- 
schen etwa -50 und etwa +150°C mit einem Acylierungsmit- 
tel in einem Molverhaltnis Acylier\ingsmittel:2,6,6-Tri- 
methylcyclohex-2-en-l,4-dion von mindestens etwa 2:1 um- 
setzt unter Bildung eines Trimethylhydrochinondiesters 
der allgemeinen Formel: 

0 



0-?R 




0-CR 



in der R einen' gegebenenf alls subs tituier ten aliphatischen 
alicyclischen oder aromatischen Rest mit 1 bis 8 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet, 

der gegebenenfalls zu dem entsprechenden Trimethylhydro- 
chinon hydrolysiert werden kann. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daS man 
als Acylierungsmittel ein Carbonsaureanhydrid der allge- 
meinen Formel verwendet: 
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0 0 

II II n 
r-C-O-C-R 

in der R einen gegebenenfalls substituierten aliphatischen, 
alicyclischen oder aromatischen Rest mit 1 bis 8 Kohlen- 
stoffatomen bedeutet. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB man 
als Carbonsaureanhydrid Essigsaureanhydrid verwendet. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB man 
als Acylierungsmittel einen Enolester der allgemeinen For- 
me 1 verwendet: 

0 




in der R^ urid R 2 jeweils ein Wasserstoffatom, einen Alkyl- 
rest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen oder gemeinsam einen 
5- oder 6-gliedrigen Kohlens toff ring, R 3 ein Wasserstoff- 
atom oder einen Alkylrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen 
und R^ einen aliphatischen, alicyclischen oder aromatischen 
Rest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen bedeuten* 

5. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeich- 
net, daB man als Katalysator eine Protonensaure aus der 
Gruppe Schwefelsaure, Chlorwasserstoff saure, Fluorborsaure f 
p-Toluolsulfonsaure, Trif luoressigsaure, Chloressigsaure, 
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Nitroterephthalsaure und Picrinsaure verwendet. 

6. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als Katalysator eine Lewis-Saure aus 
der Gruppe Aluminiumchlorid, Bortrif luorid, Zinkchlorid, 
Zinn(IV)chlorid und Titantetrachlorid verwendet. 

7. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 6, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das Carbonsaureanhydrid und das 2,6,6-Trime- 
thylcyclohex-2-en-l,4-dion in einem Molverhaltnis von etwa 
5:1 bis etwa 10:1 verwendet, 

8. Verfahren nach den Anspruchen 1 bis 7, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion in 
Gegenwart eines Katalysators bei einer Temperatur von etwa 
0 bis etwa 60°C mit einem Carbonsaureanhydrid in Beriihrung 
bringt. 

9. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daB man 
das 2,6, 6-Trimethylcyclohex-2-en-l,4-dion in Gegenwart 
eines Protonensaurekatalysators mit einem pK a -Wert von we- 
niger als etwa 3 oder einem Lewissaure-Katalysators in ei- 
ner Menge von etwa 0,1 bis etwa 1000 Gew.-%, bezogen auf 
das eingesetzte Endion,bei einer Temperatur zwischen etwa 

0 und etwa 60°C mit Essigsaureanhydrid in einem Molverhalt- 
nis von Essigsaureanhydrid : 2,6,6-Trimethylcyclohex-2-en- 
1,4-dion von etwa 5:1 bis etwa 10:1 in Beriihrung bringt 
und anschlieBend den dabei gebildeten Trimethylhydrochinon- 
diester durch Zugabe von Wasser hydrolysiert und das ge- 
bildete Trimethylhydrochinon aus der Hydrolyseraischung ab- 
trennto 
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